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Kompaktierter Milchsaurementhylester 

Die Erfindung betrifft Milchsaurementhylester-Presslinge, ein Verfahren zur Her- 
stellung von Milchsaurementhylester-Presslingen und deren Verwendung. 

Milchsaurementhylester (MME, Menthyllactat) der Formel (1) ist eine Verbindung 
mit physiologischer Kuhlwirkung auf Haut- und Schleimhaute des Korpers, die in 
einer Vielzahl von Produkten eingesetzt werden kann, bei denen eine lang anhaltende 
physiologische Kuhlwirkung erwiinscht wird wie z. B. in Genussmitteln wie Kau- 
gummis, Kautabak, Zigaretten, Eis, Konfekt, Getranken sowie in Korperpflegemit- 
teln und pharmazeutischen oder kosmetischen Praparaten wie Zahnreinigungsmitteln, 
Mundwassern, Parfums, Pudern, Lotionen, Salben, Olen, Cremes, Lichtschutzzube- 
reitungen, Rasiercremes und -wasser, Duschgels oder Shampoos. Vorteilhaft einge- 
,setzt wird in diesen Produkten 1-Milchsaure-l-menthylester (lb). 



Der MME ist als erstarrtes Destillat oder auch als Kristallisat im Handel erhaltlich. 
Beim Lagern uber einen langeren Zeitraum, meist im Laufe mehrerer Wochen, ent- 
wickelt der MME einen sauerlichen, stechenden Geruch, wodurch dieser fur die 
meisten Verwendungszwecke unbrauchbar wird. Zudem muss das feste Produkt vor 
der Dosierung und Einarbeitung in Produkte oder Artikel oft mehrfach aufgeschmol- 
zen werden. Diese thermische Belastung mindert die Qualitat des MME zusatzlich. 
Dieser Qualitatsverlust geht oftmals mit einem Ansteigen der Saurezahl einher. 
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MME wird iiblicherweise durch saurekatalysierte Veresterung handelsliblicher 
Milchsaure mit handelsiiblichem Menthol hergestellt, wie beispielsweise in EP-B 
794 169 beschrieben. Zur weiteren Reinigung kann das Destillat einer Kristallisation 
unterworfen werden, das hierdurch erhaltliche (1) weist meist eine Reinheit von gro- 
Ber 99,5 % (GC) auf. 

Zur Vermeidung der sauerlichen, stechenden Note, kann beim Kristallisationsprozess 
ein Stabilisator in Form von Alkali- und/oder Erdalkalicarbonaten und/oder 
-hydrogencarbonaten zugesetzt werden, wie in EP-B 794169 beschrieben. Zur Er- 
reichung der gewiinschten Stabilisierung wird in diesem Falle in Gegenwart der ge- 
nannten anorganischen Salze kristallisiert. Die durch dieses Verfahren erhaltliche 
Mischung aus MME und anorganischem Salz ist bei manchen Anwendungen jedoch 
nachteilig, insbesondere wenn das anorganische Salz Inkompatibilitaten, Triibungen 
pder Niederschlage in der Anwendung bewirkt. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand nun darin eine Stabilisierung des 
Milchsaurementhylesters ohne den Zusatz anorganischer Salze zu erreichen. 

Es wurde nun gefunden, dass durch Pressung (Kompaktierung) des Milchsaure- 
menthylesters gebildete Formkorper (Presslinge, Kompaktate) uber einen langen 
Lagerzeitraum (mindestens 6 Monate) stabil sind und sich sensorisch nicht veran- 
dern. Die Saurezahl dieses gepressten Milchsaurementhylesters andert sich wahrend 
dieser Lagerzeit nicht. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind daher Presslinge mit einem Gehalt an 
Milchsaurementhylester von mindestens 80 Gew.-%. 

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Milchsaurementhylester-Presslingen, dadurch gekennzeichnet, dass der Ge- 
halt an Milchsaurementhylester im fertigen Pressling bei mindestens 80 Gew.-% 
liegt. 
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Bevorzugt ist ein Gehalt an MME im Pressling von mindestens 90 Gew.-%, beson- 
ders bevorzugt von mindestens 95 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von min- 
destens 98 Gew.-%. In einer bevorzugten Ausftihrungsform liegt der Gehalt an MME 
im Pressling oberhalb von 99 Gew.-%. Die unterschiedlichen Reinheitsgrade konnen 
beispielsweise durch Destination oder Kristallisation erhalten werden. 

ErfmdungsgemaB konnen alle Isomere des Milchsaurementhylesters in die Pressung 
eingesetzt werden, d.h. es konnen grundsatzlich die Milchsaureester von Menthol, 
Neomenthol, Isomenthol und/oder Neoisomenthol verwendet werden. Diese MME 
konnen als einzelne Isomere oder auch als beliebige Mischungen in die Pressung ein- 
gesetzt werden. Hierbei kann es sich um Menthylester der d-Milchsaure, der 1-Milch- 
saure oder einer beliebigen Mischung davon, wie z.B. der racemischen dl-Milch- 
saure, handeln. Vorteilhafte Milchsaureester sind solche des Menthols, bevorzugt des 
1-Menthols. Ein ganz besonders bevorzugter MME ist 1-Milchsaure-l-menthylester 
(lb). 

Der MME wird bevorzugt in fester Form in die Pressung eingebracht, beispielsweise 
in Form von Kristallen, Schuppen, Granulaten, Pulvem oder Mischungen dieser 
Formen. ErfmdungsgemaB bevorzugt sind Schuppen von MME. Die Schuppung des 
MME kann beispielsweise analog zu dem in US-A 3 064 311 beschriebenen Ver- 
fahren erfolgen, wobei ein flussiger MME iiber eine gekiihlte Schuppenwalze zu 
Schuppen geformt wird. 

ErfmdungsgemaB enthalten die MME-Presslinge keine Alkali- und/oder Erdalkali- 
carbonate und/oder -hydrogencarbonate als Stabilisatoren. Auch ein Zusatz anderer 
stabilisierend wirkender Stoffe ist nicht notwendig. 

Die Presslinge konnen als solche in den Anwendungen eingesetzt werden, wodurch 
eine thermische Belastung durch Aufschmelzen vermieden wird. Des weiteren ist 
eine bequeme und sichere Handhabung der Presslinge bei der Einarbeitung in For- 
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mulierungen, Zubereitungen, Artikel und Produkte gegeben. Die Presslinge weisen 
eine gute Schutt- und Rieselfahigkeit auf, was fur die Dosierung insbesondere im 
technischen und industriellen Bereich von Vorteil ist. 

Die Form der Presslinge kann verschieden sein. Am gebrauchlichsten sind Kugeln, 
Wiirfel, Quader, Kissen, Zylinder, Tabletten, Pellets oder Briketts, eine bevorzugte 
Form ist das Pellet. 

Die durch Kompaktierung gebildeten erfindungsgemaBen Presslinge bleiben bei der 
Lagerung liber mehrere Monate formstabiL Ein Verklumpen, Verbacken oder Zu- 
sammenwachsen der Presslinge findet nicht statt. Eine gute Schutt- und Riesel-fa- 
higkeit sowie Dosierbarkeit der erfindungsgemaBen Presslinge ist daher auch nach 
langeren Lagerzeiten gegeben. 

Die Abmessungen des Presslings konnen stark differieren. Im Falle einer Kugel liegt 
der Durchmesser meist im Bereich 2-20 mm, bevorzugt bei 4-10 mm. Im Falle des 
Pellets liegen Lange und Breite meist bei 3-20 mm, bevorzugt bei 5-15 mm, die 
Hohe meist im Bereich von 2-15 mm, bevorzugt bei 5-12 mm. 

Die Presskraft des Kompaktors liegt ublicherweise im Bereich von 10 - 100 kN 
(Kilo-Newton), bevorzugt bei 30 - 80 kN. 

Bei der Kompaktierung des Milchsaurementhylesters sind auf den Durchmesser be- 
zogen bevorzugt Linienpresskrafte von 1,5-4 Newton / mm-mm anzuwenden. 

Bewahrte Brikettierungsverfahren sind beispielsweise in Chemie - Anlagen + Ver- 
fahren 1985, Heft 4, Seiten 51,54 und 59 beschrieben. 

Folgendes Beispiel erlautert die Erfindung. 
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Beispiel 

Uber eine Schnecke mit anschlieBender Ruttelrinne werden einem Kompaktor der 
Firma BEPEX GmbH, bestehend aus zwei Kompaktorenwalzen (AusmaGe der Kom- 
paktorwalzen: Breite 100 mm, Durchmesser 200 mm), pro Stunde 150 - 200 kg ge- 
schuppten Milchsaurementhylesters (GC-Gehalt: 97,3 % 1-Milchsaure-l-menthyl- 
ester, 1 ,4 % d-Milchsaure-l-menthylester) zugefiihrt. Der Kompaktor erzeugte bei 
Raumtemperatur mit einer Presskraft von 50 kN Presslinge in Form von Pellets, Kis- 
sen oder Zylindem, mit den AusmaBen Lange = Breite =10 mm und Hohe = 6 mm. 



Milchsaurementhylester-Presslinge, dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt 
an Milchsaurementhylester im Pressling bei mindestens 80 Gew.-% liegt. 

Presslinge nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt an 
Milchsaurementhylester im Pressling bei mindestens 90 Gew.-% liegt. 

Presslinge nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt an 
Milchsaurementhylester im Pressling bei mindestens 95 Gew.-% liegt. 

Presslinge nach mindestens einem der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es sich um Presslinge aus 1-Milchsaure-l-menthylester handelt 

Presslinge nach mindestens einem der Ansprtiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass geschuppter Milchsaurementhylester in die Pressung eingesetzt 
wird. 

Presslinge nach mindestens einem der Ansprtiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass diese in Form von Kugeln, Wurfeln, Quadern, Kissen, Zylin- 
dern, Tabletten, Pellets oder Briketts vorliegen. 

Verfahren zur Herstellung von Milchsaurementhylester-Presslingen, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Gehalt an Milchsaurementhylester .im fertigen 
Pressling bei mindestens 80 Gew.-% liegt. 

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt an 
Milchsaurementhylester im fertigen Pressling bei mindestens 90 Gew.-% 
liegt. 



Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, dass in die Pres- 
sung geschuppter Milchsaurementhylester eingesetzt wird. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass 1-Milchsaure-l-menthylester eingesetzt wird. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Pressung mit einer Presskraft im Bereich von 10 - 100 kN 
durchgeftihrt wird. 

Verwendung von Presslingen gemafi mindestens einem der Anspriiche 1 bis 6 
zur Einarbeitung in Produkte. 
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Kompaktierter Milchsaurementhylester 



Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft Milchsaurementhylester-Presslinge, ein Verfahren zur Her- 
stellung von Milchsaurementhylester-Presslingen und deren Verwendung. 



